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Procede de fabrication de silane a partir de trichlorosilane. 

© La presente invention concerne un procedS de fabrica- 
tion de silane a partir d'halogenosilanes. 

La presente invention concerne en effet un procede de 
fabrication de silane a partir de trichlorosilane caracterise en 
ce que: 

a) dans une premiere etape, on opere la dismutation du 
trichlorosilane en presence d'un compose comportant 
au moins un groupement a oxo-amine, 
dans une deuxieme etape, on separe par distillation, du 
melange reactionnel, le dichlorosilane forme iors de la 
premiere etape, 

dans une troisieme etape, on opere la dismutation du 
dichlorosilane provenant de la deuxieme etape en 
presence d'un compose comportant au moins un grou- 
pement a oxo-amine, 

dans une quatrieme etape, on opere la separation du 
silane forme des autres produits gazeux par mise en 
contact du melange gazeux provenant de la troisieme 
etape avec un compose realisant la solvatation selective 
des chlorosilanes contenus dans le melange gazeux. 
Le silane obtenu peut etre utilise pour fabriquer du 
silicium. 



b) 



c) 



UJ 
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PRO CEDE DE FABRICATION DE SI LANE 
A PARTI R DE TRICHLOROSILANE 



5 La presente invention concerne un procede de fabrication de 

silane a partir d ! halogenosilanes . 

Elle a trait plus part iculieremen t a un procede de fabrication 
de silane a partir de t richlorosilane . 

Le silane constitue une matiere premiere de choix pour obtenir, 
10 par decomposition, du silicium utilisable notaminent dans les 
dispositifs a semi— conduct eurs ou photovol taiques (cellules 
solaires) . 

On sait qu ! il est possible d'obtenir du silane par disputation 
de tr ichlorosilane en presence de divers catalyseurs selon les 
15 reactions equilibrees suivantes : 

(1) 2HSiCl 0 v H 0 SiCl 0 + SiCl. 

j Ilk 

(2) 2H 2 SiCl 2 - ■ HSiCl 3 + H 3 SiCl 

(3) 2H 0 CiCl ^ SiH + H 0 SiCl 0 
soit globalement 

20 (A) 2HSiCl, v- SiH, + 3SiCl, 

Ainsi, selon le brevet francais n° 2 261 977 , il a ete propose 
de produire du silane par reaction de dismuta tion ou de redistri- 
bution de HSiCl^ dans un lit de resine solide d ' echange d'anions a 
une temperature suffisante pour provoquer la vaporisation, hors de 

25 la zone de reaction, des produits a plus faible point d'ebuilition 
de la reaction et pour provoquer la condensation du produit liquide 
a point superieur d'ebuilition resultant de la reaction, SiCl^, et 
son eeoulement loin de la 2one de reaction. On maintient la 
temperature au sommet du lit a une valeur superieure au point 

30 d'ebuilition de SiH^ et inferieure au point d'ebuilition de H^SiCl 
et 1 ! on recupere du lit SiH^ comportant de petites quantites 
d'hydrogenes chlorosilane qui necessitent une separation ulterieure. 

Ce procede extremement coraplexe et delicat a mettre en oeuvre 
opere soit une distillation continue des produits des differentes 

35 reactions equilibrees (1) (2) et (3) et permet une certaine 
separation des divers produits en presence soit une purification de 
SiH. sur piege a charbon. 
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par ailleurs, on connalt diffSrents process de fabrication de 
dichlorosilane par dismutation du trichlorosilane en presence de 
catalyseurs divers. Lors de cette dismutation selon la reaction (1) 
les rendements en dichlorosilane obtenus sont toujours bien 

5 6 up£rieurs aux rendements dans les autres chlorosilanes. Panni les 
catalyseurs connus dans ce but, on a propose notamment : les amines 
tertiaires de fonnule generale NR^'R'" dans laquelle R*, R'\ R !,t 
sont des radicaux alcoyles identiques ou differents (brevet frangais 
n° 1 111 925), les chlorhydra tes d'amines (brevet francais 
n° 2 096 605), les pyrrolidones N-subst ituees (brevet francais 

l0 n ° 2 290 447) et les t e traalcoylurees (brevet francais 
n° 2 290 448). 

La demanderesse a mis au point un procede de fabrication de 
silane qui permet notamment d'obtenir celui-ci tres aisement et avec 
une excellente selectivite sans avoir recours a une serie de 
15 distillations successives comme dans le procede selon le brevet 
francais n° 2 261 977. Le procede selon la presente invention permet 
en outre d'obtenir le silane avec une excellente productivity . 

La prfesente invention concerne en effet un procede de 
fabrication de silane & partir de trichlorosilane caract&rise en ce 
20 que : 

a) dans une premiere Stape, on opere la dismutation du 
trichlorosilane en presence d'un compose* comportant au moins un 
groupemtnt pC oxo-amine, 

b) dans une deuxifcme Stape, on sSpare par distillation du 
25 n eiangc rfiactionnel, le dichlorosilane fortnS lors de la premiSre 

fitape , 

c) dans une troisiSme Stape, on opSre la dismutation du 
dichlorosilane provenant de la deuxieme etape en presence d'un 
compoa§ comportant au moins un groupement oxo-amine, 

30 d) dans une quatrieme etape, on opere la separation du silane 

form§ des autres produits gazeux par mise en contact du melange 
gazeux provenant de la troisieme etape avec un compose realisant la 
solvatation selective des chlorosilanes contenus dans le melange 
gazeux. 

35 La demanderesse a decouvert de fa^on totalement surprenante que 

la combinaison des quatre etapes ci-dessus permettait non seulement 
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d'obtenir du silane a partir du t r ich lorosilane avec une excellente 
selectivite et un excellent rendement, mais egalement une 
recuperation du silane tres aisee par solvatation selective des 
autres produits de reaction. Le compose realisant la solvatation 
5 selective des chlorosilanes contenus dans le melange gazeux peut 
notamment etre un compose comportant un groupement <^ oxo— amine. En 
effet, et sans limiter la presente invention a la theorie, il semble 
que les composes comportant au moins un groupement cc oxo— amine 
peuvent jouer a la fois un role de catalyseur dans les deux etapes 
10 de dismutation du procede de l'invention et, dans la quatriene 
etape, un role de solvant selectif des produits de reaction qui 
permet la separation du silane des autres produits de reaction. 

Les composes comportant au moins un groupement oc oxo— amine que 
1 1 on peut mettre en oeuvre selon le procede de l f invention repondent 
15 a la formule generale 

,0 



20 N 

dans laquelle X est choisi parmi les radicaux hydrocarbones ayant de 
1 a 10 atomes de carbone et les radicaux : 



25 




Y 3 



- N : OR ; - R - C 



0 Z. 

30 * 3 

avec Y^ 5 Z^, R, Y^, representant des radicaux hydrocarbones ayant 
de 1 a 10 atomes de carbone. 

Y^ et Zj sont choisis parmi les radicaux hydrocarbones ayant de 
1 a 10 atomes de carbone et les radicaux alkoxy ayant de 1 a 10 
35 atomes de carbone. 
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Y i> 2 r Y 2 et 2 2 p° uvant Stre li§s « 

X et Y 1 ou Z l pouvant etre li6s quand X est un radical hydrocarbone , 
5 X 3 et Z 3 pouvant etre lies. 

Parai ces composfis on pourra utiliser notamment les urSes, les 
diurSes, les carbamates, les 2*-alkoxyamides , les t6traalcoylur6es et 
les pyrrolidones N-substituSea. 
to Selon le procgdS de 1 ! invention, on prSfSre mettre en oeuvre 

les tetraalcoylurSes et les pyrrolidones N-substitu§es . 

Les tetraalcoylurees qui conviennent plus particulierement aux 
fins de l 1 invention rgpondent a la formule generale 



/ E 3 

N C — N 



V ° ^ 

dans laquelle les radicaux Rj , R 2 , R3 , \ identiques ou differents 
20 represented des groupenents alcoyle a chaine droite ou ramifiee 

conportant de 1 i 6. atones de carbone. Parol celles-ci on peut citer 

la t$tramethylur§e, la tetraethylurSe et la tetrabutyluree. 

Les pyrrolidones N-substitu§es qui conviennent plus 

particuliirement aux fins de 1' invention repondent I la formule 
25 generale : 



R 6 



R 7 . 



30 R ^ 



C , C R 5 



8 

CH„ C 



I 

R 9 



35 dans laquelle les radicaux R 5 , R 6 , R ? . R g identiques ou differents 
reprfisentent l'hydrogene ou un radical nethyle, le radical R ? 
repr€sente un radical alcoyle ou alcenyle a chaine droite ou 
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ramifiee comportant de 1 a 6 atomes de carbone, ou un radical 
cyclohexyle ou phenyle. Parmi celles-ci on peut citer la 
N-methylpyrrolidone et la N-e thy lpy r rolidone . 

Selon la premiere etape du procede de 1 1 invent ion , on opere la 
dismutation du t r ichlorosilane en presence d 1 un compose comportant 
au moins un groupement ©c oxo-amine . 

La quantite dudit compose mis en oeuvre dans cette etape n'est 
pas critique. De preference, le rapport molaire entre le compose 
comportant au moins un groupement oc oxo-amine et le t richlorosilane 
est cotnpris entre 2 et 1/100 et de preference entre 1/2 et 1/50, le 
compose pouvant etre ajoute en totalite au debut de la reaction ou 
en plusieurs fois. 

Cette premiere etape est de preference realisee par chauffage 
de l f ensemble des reactifs a la temperature d 1 ebullition du melange 
sous une pression inferieure, egale ou superieure a la pression 
atmospherique. On opere de preference a la pression atmospherique ou 
a une pression superieure. La temperature d'ebullition du melange 
est generalement comprise entre 15°C et 120°C. 

Par ailleurs, cette premiere etape peut etre realisee en 
presence d 1 un diluant des reactifs tel qu'un hydrocarbure 
aliphatique ou aronia t ique . On peut ainsi utiliser comme diluant par 
exemple du cyclohexane, du benzene, du toluene, de l'orthodi- 
chlorobenzene ou du tetrachloro 1,1,2,2 ethane. 

Cette premiere etape peut etre mise en oeuvre en continu ou en 
d iscontinu . 

Selon la deuxieme etape du procede de l'invention, on separe 
par distillation du melange reactionnel, le dichlorosilane forme 
lors de la premiere etape. On opere de preference en continu avec 
separation par distillation du dichlorosilane au fur et a mesure de 
sa formation. La distillation est operee sous une pression 
inferieure, egale ou superieure a la pression atmospherique et de 
preference a une pression identique a celle mise en oeuvre lors de 
la premiere etape. 

Le dichlorosilane ainsi separe peut contenir de petites 
quantites de trichlorosilane sans que cela nuise a la mise en oeuvre 
des etapes ulterieures. 
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Selon la troisieme Stape du proc6d6 de 1' invention, on opere la 
dismutation du dichlorosilane provenant de la deuxieme Stape en 
presence d'un cotnpoaS comportant au moins un groupement oxo-amine. 
5 La compose mis en oeuvre dans cette troisieme itape est de 
preference identique i celui mis en oeuvre au cours de la premiere 
etape. La dismutation du dichlorosilane conduit a la formation de 
silane, de trichlorosilane et de chlorosilanes residuels. 

La quantite de compose mis en oeuvre dans cette etape n'est pas 
10 critique. De preference, le rapport molaire entre le compose 
comportant au moins un groupement °c oxo-amine et le dichlorosilane 
est compris entre 1/100 et 1/50 et de preference entre 1/2 et 1/50. 

La dismutation du dichlorosilane est de preference realisee a 
une temperature comprise entre - 20°C et 100°C et plus particulie- 
15 rement entre 10 et 80°C sous une pression inferieure, Sgale ou 
superieure a la pression atmosphSrique. On opere de preference a la 
pression atmosph6rique . 

Par ailleurs, comme pour la premiere etape, la troisieme etape 
peut Itre realises en presence d'un diluant des reactifs tel qu'un 
20 hydrocarbure aliphatique ou aromatique. On peut ainsi utiliser comme 
diluant, par exemple, du cyclohexane, du toluene, du benzene, de 
l«orthodichlorobenz2ne ou du tetrachloro 1,1,2,2 ethane. 

Selon la quatrieme etape du procidS de 1' invention, on opere la 
separation du silane forme des autres produits gazeux par mise en 
25 contact du melange gazeux provenant de la troisieme etape avec un 
compos* realisant la solvatation selective des chlorosilanes 
contenus dans le milange gazeux. 

Le compose mis en oeuvre dans cette etape est notamment choisi 
panni les hydrocarbures aliphatiques ou aromatiques eventuellement 
30halogengs, les Sther-oxydes , les cetones et les composes comportant 
au moins un groupement cc oxo-amine ou des melanges de ces produits. 

Les composes comportant au moins un groupement °C oxo-amine que 
l'on peut mettre en oeuvre dans cette etape pour realiser la 
separation du silane d'avec les autres produits gazeux sont ceux qui 
35 ont Ste decrits ci-dessus. Selon l'invention, lorsque dans cette 
quatrieme etape on utilise un tel compose, celui-ci est de 
preference choisi identique pour les premiere, troisieme et 
quacriSme etape. 
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Far ailleurs, si 1 1 on opere la quatrieme etape en presence d * un 
compose conportann au moins un groupement oc oxo-amine, la troisieme 
etape peut se poursuivre au cours de cette quatrieme etape. 

Parmi les conposes operant la separation du silane forme des 

5 autres produits gazeux provenant de la troisieuie etape, on utilise 
de preference au moins un compose choisi parmi : le cyclohexane, le 
benzene, le toluene, 1 1 or thodichlorobenzene , le tetrachloro 1,1,2,2 
ethane, la t e t rame thy lur ee , la tetraechyluree, la tetrsbutyluree, la 
N-mt thy Ipy rrolidone , la N-e thy lpy r rolidone ou un melange de ces 

1 0 produits . 

La presente invention va maintenant etre decrite dans une forme 
de realisation preferee en se referant a la figure 1. 

Le t richlorosilane (1) est introduit dans le reacteur R ^ de 
disputation ccnstituant par ailleurs le pied de la colonne A. Le 
15 compose comportant au moins un groupement oc oxo-amine eventuellement 
en solution dans un diluant est egalement introduit dans ce reacteur 
R . Le reacteur est maintenu a une pression egale ou superieure a la 
pression a tmosphe r ique et a une temperature telle que le melange 
soit a 1 'ebullition. On fait fonctionner la colonne A a reflux de 
20 fagon a soutirer en tete de la colonne le d ichlorosilane (2) forme. 
Le dichlorosilane C2) est introduit sous forme liquide ou gazeuse 
dans le reacteur R 2 constituant par ailleurs le pied de la colonne 
B. 

Le compose T comportant au moins un groupement oxo-amine 
25 eventuellement en solution dans un diluant et qui a ete choisi 
egalement comme compose realisant la solvatation selective des 
chlorosilanes est alimente (3) en tete de la colonne B. On maintient 
dans la colonne B un gradient de temperature tel que les produits de 
la dismutation autres que SiH^ restent dissouts dans la phase 
30 liquide, le silane (A) etant recupere pur en tete de B. 

On recueille dans le reacteur R 2 du t richlorosilane , des 
chlorosilanes residuels et le compose comportant au moins un 
groupement oxo-amine even t ull emen t en solution dans un diluant, ce 
melange peut etre recycle dans le reacteur R^ . 
35 Si on le desire, on peut operer la separation par distillation 

dans la colonne C entre le tr i chlorosilane n'ayant pas reagi dans 
R 1 et le melange : tetrachlorure de silicium forme plus compose T. 
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Le trichlorosilane (5) ainsi sgpare peut etre recyclS dans le 
rSacteur Rj en pied de la colonne A. Puis, on peut facilement 
siparer le te trachlorosilane SlCl^ du compost T par distillation 
dans la colonne D et recycler ledit compost T (6) fiventuellement en 
5 solution dans un diluant en tete de la colonne B. 

La pr§sente invention va maintenant etre illustree par les 
exemples ci-apres qui font egalement reference a la figure 1 . 
EXEMPLE 1 

Le rSacteur R utilise est constitue d'un ballon de 1 litre 
10 surmontS d'une colonne a distiller A de 2m de long et de 30mm de 
diametre, remplie de serpentins en verre de 4mm de diametre. Cette 
colonne est elle-meme surraontee d'un re t rogradateur permettant de 
faire varier le taux de reflux. Le retrogradateur et le condenseur 
qui le suit sont refroidis 3 l ! aide d'un groupe f rigorif ique. Le 
15 ricepteur est refroidi par de la carboglace. 

L'ensemble de 1 ' appareillage est sous atmosphere d'azote. 
792g de trichlorosilane (1) sont chargSs dans le rfiacteur et 
portls & 1 1 Sbullition, i reflux total. Le mSlange catalytique 
constituS de 79g de N-mStbylpyrrolidone et 156g de cyclohexane sont 
20 ensuite charges rapidement dans R^ . 

Le pr€lSvement du dichlorosilane (2) forme debute lorsque la 
temperature en tete de colonne atteint 11 °C. II est arrete lorsque 
cette temperature depasse 20°C. La masse de la fraction ainsi 
obtenue en 6 heures est de 158g et sa composition est la suivante 
25 (analyse par chromatographic en phase gazeuse) : 
H 3 SiCl : 1,5 % \ 

H^SiCl^ : 89 X } Pourcentages volumiques 

HSiCl 3 : 9,5 X i 

La poursuite de la distillation permet de separer HSiCl^ qui 
30 n'a pas reagit et qui peut etre recycle. 

On obtient ainsi, en tenant compte de l'ensemble des fractions 
prSlevees, un taux de transformation de HSiCl^ de 71,2 % et un 
rendement en HjSiClj par rapport a HSiCl^ transforme de 72,8 %. 

Plusieurs dismutations successives permettent d'obtenir 
35 suf f isamment de dichlorosilane pour passer aux autres etapes. 

Le reacteur R^ utilise pour la troisieme etape est constitue 
d ! un ballon de 1 litre surmonte d'une colonne B a plateaux de 800mm 
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de long et de 30min de diamfetre. 

Le dichlorosilane (2) est introduit par barbottage dans le 
ballon prealablement rempli de 500ml de melange 
5 tetramethylurSe - or thodichlorobenzene (rapport 50/50 volumique) . Le 
melange T t§trame" thy luree - C,H,C1 0 est introduit en tete de colonne 

0 4 Z 

T (3), il circule a contre— couran t avec la phase gazeuse provenant 
du ballon. 

Le debit de H 2 SiCl 2 est de 69,lg/h et celui du melange T 
10 66,7g/h. 

La temperature du ballon est maintenue a 26°C. Celle de Is 
colonne est de 26°C en pied et de -12°C en tete. 

Le volume de la masse reac tionnelle dans le ballon est maintenu 
a 500ml par prelevement continu, 3 niveau constant. 

La phase liquide prelev£e et la phase gazeuse sortant du 
15 reacteur sont analyses par chroma tographie en phase gazeuse. Le 
dSbit de la phase gazeuse est mesure'. 

A l'lquilibre, la composition de la phase liquide sortant du 
reacteur est la suivante 



H 2 SiCl 2 
20 HSiCl 3 
SiCl, 



20 X 
35 X 
1 % 



(Te trame thy luree 

C.H.Cl,) J 



Pourcentages massiques 



"6 A 2 y 

Celle de la phase gazeuse sortant en tete de la colonne E est 
25 la euivante : 

H 2 : 2,1 X ) 

siH , g £ j Pourcentages volutniques 

Son debit est de 2,40 1/h. 

Ces compositions correspondent a un taux de transformation de 
30 H 2 SiCl 2 de 48,2 % et a un rendement en silane par rapport a H 2 SiCl 2 
de 85,6 X. 
EXEMPLE 2 

L'appareil est constitue d 1 un reacteur emaille de 12 litres 
surmonte d'une colonne a distiller de 2m de haut, de 50mm de 
35 diametre, avec un garnissage Knit en P.T.F.E, Une tete de colonne a 
commande £lectromagnetique permet de regler le taux de reflux. 
Differents recipients de stockage et des vannes elec tromagne tiques 
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permer ten t d ' int rod u ire dans le reacteur des quantities connues de 

tr ichlorosilane et de catalyseur . Le dichlorosilane produit est 

stocke dans des recepteurs en acier inoxydable apres condensation 

(R) 

5 dsns un refrigerant refroidi au Flugene 1 1 3 V — ^ • 

L'ensemble de 1 1 appareillage est sous atmosphere d'azote. 
7 500g de HSiCl^ (1) sont charges dans le reacteur et portes a 
1 1 ebu] lition a reflux total. 1 476g de tetramethy luree sont ensuite 
introduits dans le reacteur R . 
10 Le dichlorosilane (2) est preleve au fur et a mesure de sa 

production. Le taux de reflux est regie de facon a ce que la 
temperature en tete de colonne ne depasse pas 1 1 °C, ce taux est 
environ de AO/1. En fin d'essai, cette temperature est portee a 21°C 
afin de distiller le maximum de l^SiC^. 
15 On obtient en Ah 55, un condensat de 1 500g dont la composition 

e?t la suivante : 

7 % ~| 
88,6 % } Pourcentages voluiniques 

A, 4 % J 

2Q La poursuite de la distillation permet d 1 eliminer le 

trichlorosilane qui * ' a pas reagit et qui peut etre recycle, puis le 
tetrachlorure de silicium forme. La phase liquide restant dans le 
reacteur ne contient pratiqueraent que de la tetramethyluree et peut 
etre reutilisee telle quelle. 
25 Le taux de transformation de HSiCl^ obtenu est de 64,0 1 et le 

rendement en H 2 SiCl 2 par rapport a HSiCl 3 transformed de 77,7 %. 

Dans un reacteur R 2 identique a celui decrit dans le premier 
exemple, sont introduits le dichlorosilane et le melange catalytique 
T constitue de tetramethyluree et d 1 orthodichlorobenzene dans le 
30 rapport 25/75 volumique. Le melange catalytique T est introduit en 
tete de la colonne T (3), il circule a contre-courant avec la phase 
gazeuse provenant du ballon. 

Le debit de H 2 SiCl 2 est de 64g/h et celui du melange 

catalytique 80g/h. 

35 La temperature du ballon est fixee a 35°C ? celle de la colonne 

B est de 30°C en pied et de -10°C en tete. 

A l'equilibre, la composition de la phase liquide prelevee est 
la suivante : 



H 3 SiCl 

H 2 SiCl 2 

HSiCl 



BNSOOCID: <EP 00 93640 A 1 I : 



11 



0093640 



H 2 S1C1 2 

HSiCl 3 

SiCl^ 

(Te t rami thy luree- 

(C 6 H A C1 2 



H X 
34 X 
1 X 

51 X 



Pourcentages massiques 



10 



Celle de la phase gazeuse sortant de la colonne de lavage est 
la suivante : 

H : 1,5 % | 

r Pourcentages volumiques 

SiH^ : 98 , 5 % J 

Son debit est de 3,41 1/h. 

Ces compositions correspondent a un taux de transformation de 

H^SiCl^ de 70,7 % et le rendement en silane, par rapport a E^SIQI^ 
transf ormi, est de 93,1 X. 



15 
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REVINDICATIONS 

1) Procede de fabrication de silane a partir de trichlorosilane 
caracterise en ce que : 

a) dans une premiere etape, on ope re la dismutation du 
5 trichlorosilane en presence d'un compose comportant au moins un 

groupement <x oxo— amine, 

b) dans une deuxieme etape, on separe par distillation, du 
melange reactionnel, le dichlorosilane forme lors de la premiere 
etape , 

10 c) dans une troisierae etape, on opere la dismutation du 

dichlorosilane provenant de la deuxieme etape en presence d 1 un 
compose comportant au moins un groupement cC oxo— amine, 

d) dans une quatrieme etape, on opere la separation du silane 
forme des autres produits gazeux par nise en contact du melange 

13 gazeux provenant de la troisieme etape avec un compose realisant la 
solva tat ion selective des chlorosilanes contenus dans le melange 
gazeux . 

2) Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que le 
compose mis en oeuvre dans la quatrieme etape est choisi parmi : les 

20 hydrocarbures aliphatiques ou aromatiques eventuelleroent halogenes, 
]es ether-oxydes , les cetones et les composes comportant au moins un 
groupement 0C oxo— amine. 

3) Procede selon l T une quelconque des revendications 1 ou 2 
caracterise en ce que les composes comportant au moins un groupement 

25 ccoxo-amine repondent a la formule generale 

0 

._/ 

30 N X 

\ Z 

C l 

dans laquelle X est choisi parmi les radicaux hydrocarbones ayant de 
1 a 10 atones de carbone et les radicaux : 

35 
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Y v 
2 / Y 3 



- N ;_0R; -R-C-N 



2 2 



Z 3 



avec Y 2 , R, Y 3 , 1^ representant des radicaux hydrocarbones ayant 

de 1 3 10 atomes de carbone. 

Yj et Zj aont choisis parmi les radicaux hydrocarbones ayant dc 
1 2 10 atomes de carbone et les radicaux alkoxy ayant de 1 a 10 
atomes de carbone. 

Y l' Z l* Y 2 6t Z 2 P ouvant etre lies, 

X et Y x ou Zj pouvant etre lies quand X est un radical hydrocarbons , 
X^ et Z^ pouvant etre lies. 

A) Proc€de selon la revendication 3 caracterise en ce que les 
composes comportant au moins un groupement oc oxc-amine sont choisis 
panni : les urges, les diurSes, les carbamates, les N-alkoxyamides , 
les tfitraalcoylurles, les pyrrolidones N-substituees . 
5) Proced§ selon. la revendication A caracterise en ce que les 
composes comportant au moins un groupement oc oxo-amine sont choisis 
parmi : la tetramethylur€e , la tStraethyluree, la tetrabutyluree , la 
N-methylpyrrolidone, la N-ethylpyrrolidone . 
25 6) Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que la 
premiere et la troisieme etape sont realisees en presence d'un 
diluant des reactifs choisi parmi le cyclohexane , le toluene, le 
benzene, 1 ' orthodichlorobenzene et le tetrachloro 1,1,2,2 ethane. 

7) Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que, dans l a 
premiere et la troisieme etape, le rapport molaire entre le conpose 
comportant au moins un groupement cc oxo-amine et le trichlorosilane 
ou le dichlorosilane est compris entre 2 et 1/100 et de preference 
entre 1/2 et 1/50. 

8) Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que la 
premiere etape est realised par chauffage de 1 'ensemble des reactifs 
3 la temperature d'£bullition du melange. 
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?) Precede selon la r evend ica tion 1 caracterise en ce que la 
rroisieme etape est realisee a une temperature comprise entre - 20°C 
et 100°C et de preference entre 10 et 80°C. 

10) Procede de fabrication de siiane a partir de trichlorosilane 
5 caracterise en ce que le trichlorosilane (1) est introduit dans le 
reacteur R de dismutation constituant par ailleurs le pied de la 
colonne A ; le compose comportant au moins un grouperaent oc oxo-amine 
eventuellement en solution dans un diluant est egalement introduit 
dans ce reacteur R ; le reacteur est maintenu a une pression egale 
10 ou superieure a la pression a traospherique et a une temperature telle 
cue le melange soit a l'ebullition ; on fait fonctionner la colonne 
A a reflux de facon a soutirer en tete de la colonne le 
dichlorosilane (2) forme ; le dichlorosilane (2) est introduit dans 
It reacteur R 2 constituant par ailleurs le pied de la colonne E sous 
forae liquide ou gazeuse ; le compose T comportant au moins un 
grouperaent cc oxa-amine eventuellement en solution dans un diluant et 
aui a ere choisi egalement comme compose realisant la solvatation 
selective des chlorosil anes est alimente (3) en tete de la colonne 
B ; on maintient dans la colonne B un gradient de temperature tel 
que les produits de la dismutation autres que SiH^ restent dissouts 
dans la phase liquide, le siiane (A) etant recupere pur en tete de 
E.On recueille dans le reacteur R 2 de la colonne B du 
trichlorosilane, des chlorosilanes residuels et le compose 
comportant au moins un groupement oc oxa-amine eventuellement en 
solution dans un diluant, ce melange pent etre recycle dans le 



] 5 



20 
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reacteur R^- 
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